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® E2°£ EDE DE / ABRrCATION D ' UN BOL EN MATERIAL! COMPOSITE THERMOSTRUCTURAL, NOTAMMENT 
POUR UNE INSTALLATION DE PRODUCTION DE SILICIUM MONOCRISTALLIN. 



_ La fabrication du bol 36 en materiau composite forme 
d'un renfort fibreux densifie par une matrice comprend la 
realisation d'une preforme 28 presentant un passage axial 
30 au niveau du fond, la densification de la preforme par in- 
filtration chimique en phase vapeuret I'obturation du passa- 
ge par un bouchon 34. Avant densification, la preforme peut 
etre consolidee par impregnation d'une structure fibre use 
par un precurseur du materiau constitutif de la matrice du 
materiau composite, par exemple un precurseur de carbo- 
ne, puis transformation du precurseur. Une etape finale d'in- 
filtration chimique en phase vapeur peut etre realisee arpes 
mise en phase du bouchon. 
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5 Domaine de Tinvention 

L'invention concerne la fabrication de bols en materiau 
composite thermostructuraL Un domaine ^application de l'invention est 
plus particulierement la fabrication de bols destines a recevoir des 
creusets contenant du metal fondu, tel que du silicium. 

10 Par materiau composite thermostructural, on entend un 

materiau comprenant un renfort fibreux en fibres refractaires, par exemple 
en fibres de carbone ou de ceramique, densifie par une matrice 
refractaire, par exemple en carbone ou en ceramique. Les materiaux 
composites carbone/carbone (C/C) et les materiaux composites a matrice 

15 ceramique (CMC) sont des exemples de materiaux composites 
thermostructuraux. 

Arriere-plan de Knvention 

Un precede bien connu de production de silicium 

20 monocristallin, destine plus particulierement a la fabrication de produits 
semi-conducteurs, consiste a faire fondre du silicium dans un creuset, a 
mettre en contact avec le bain de silicium liquide un germe de crista! ayant 
I'arrangement cristallin desire, pour initier la solidification a partir du 
silicium contenu dans le creuset, avec ['arrangement cristallin voulu, et a 

25 tirer mecaniquement hors du creuset un iingot de silicium monocristallin 
ainsi obtenu. Ce procede est connu sous Pappellation procede 
Czochralski, ou procede "CZ". 

Le creuset contenant le silicium fondu est habituellement en 
quartz (Si0 2 ). Le creuset est place dans un bol qui est generalement en 

30 graphite, 6tant note qu'il a 6te aussi propose de le realiser au moins 
partiellement en materiau composite C/C. Le bol repose par son fond sur 
un support. A cet effet, le fond du bol doit etre usine, notamment pour 
former une portee de centrage et une zone d'appui. En outre, dans 
I'application consideree, les imperatifs de tres haute purete impliquent de 

35 faire appel a des matieres premieres pures, a des procedes non polluants 
et a des procedes de purification a Tetat final ou a un etat intermediaire de 
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fabrication du bol. Pour les produits carbones (tels que graphite ou 
composites C/C), des procedes de purification par traitement a haute 
temperature (plus de 2000°C) sous atmosphere neutre ou reactive (par 
exemple halogene) sont connus et utilises de facon courante. 
5 Les pieces en graphite utilisees comme bols sont fragiles. Elles 

sont souvent realisees en plusieurs parties (architecture en "petales") et 
ne peuvent retenir le silicium fondu en cas de fuite du creuset. Ce 
probleme de securite devient de plus en plus critique avec ['augmentation 
de taille des lingots de silicium tires, done I'accroissement de la masse de 

iO silicium liquide. Par ailleurs, les bois en graphite ont generalement une 
faible duree de vie et une epaisseur, done aussi un encombrement 
important, ^utilisation de pieces en materiau composite C/C, qui ne 
presentent pas ces inconvenients et presentent en particulier de 
meilleures proprietes mecaniques, est preferable. 

15 La fabrication d l une piece en materiau composite C/C ou plus 

generalement en materiau composite thermostructural, comprend 
habituellement la realisation d'une preforme fibreuse ayant une forme 
correspondant a celle de la piece a realiser et constituant le renfort fibreux 
du materiau composite, et la densification de la preforme par la matrice. 

20 Des techniques couramment utilisees pour realiser des 

preformes sont le bobinage filamentaire consistant a enrouler des fils sur 
un mandrin ayant une forme correspondant a celle de la preforme a 
realiser, le drapage consistant a superposer des couches ou strates de 
texture fibreuse bidimensionnelle sur une forme adaptee a la forme de la 

25 preforme a realiser, les strates superposees etant eventuellement liees 
entre elles par aiguilletage ou par couture, et encore le tissage ou 
tricotage tridimensionnel. 

La densification de la preforme peut etre realisee de facon bien 
connue par voie liquide ou par voie gazeuse. La densification par voie 

30 liquide consiste a impregner la preforme - ou a pre-tmpregner les 
filaments ou strates qui la constituent - par un precurseur de la matrice, 
par exemple une resine precurseur de carbone ou de ceramique, et a 
transformer le precurseur par traitement thermique. La densification par 
voie gazeuse, ou infiltration chimique en phase vapeur, consiste a placer 

35 la preforme dans une enceinte et a admettre dans I'enceinte une phase 
gaz use precurseur de la matrice. Les conditions notamment de 
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temperature et de pression sont ajustees pour permettre a la phase 
gazeuse de diffuser au sein de la porosite de la preforme et, au contact des 
fibres, de former sur celles-ci un depot du materiau constitutif de la matrice 
par decomposition d'un constituant de la phase gazeuse ou reaction entre 
plusieurs constituants. 

Dans le cas de pieces ayant une forme relativement complexe, 
telle que celle d'un bol, une difficulty particuliere reside dans la fabrication 
d'une preforme fibreuse ayant la forme correspondante. 

Une autre difficulte reside dans I'obtention d'une densification 
relativement homogene dans le cas de bols de grandes dimensions. Or, 
pour Tindustrie des semi-conducteurs, il existe un besoin de lingots de 
silicium de diametres de plus en plus grands, ce qui impose la fourniture de 
creusets et bols de support de dimensions adaptees. 

Objet et resume de I'invention 

L'invention a pour but de proposer un procede de fabrication d'un 
bol en materiau composite thermostructural qui permette de surmonter ces 
difficultes, tout en restant simple et economique. 

Conformement a I'invention, le procede comprend les etapes qui 
consistent a : 

- realiser une preforme de bol presentant un passage axial au 
niveau du fond, 

- densifier la preforme de bol par infiltration chimique en phase 

vapeur, et 

- obturer le passage par un bouchon. 

La fabrication du bol comprend ainsi une phase d'infiltration 
chimique en phase vapeur realisee sur une preforme munie d'un trou axial. 
La presence d'un trou axial favorise I'ecoulement de la phase gazeuse, ce 
qui permet une densification homogene, meme dans le cas de bols de 
grandes dimensions. 

De preference, on realise une preforme de bol rigidifiee ou 
consolidee, avant la densification par infiltration chimique en phase vapeur. 
Une preforme de bol consolidee est realisee par densification partielle d'une 
structure fibreuse ayant la forme desiree, la densification partielle etant au 
moins suffisante pour donner a la preforme une tenue lui permettant d'etre 
manipulee. La densification partielle peut etre realisee par voie liquide, avec 
impregnation par un precurseur du materiau constitutif de la matrice du 
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material! composite et transformation du precurseur par traitement 
thermique, ou par voie gazeuse. 

La preforme peut etre consolidee par impregnation par un 
precurseur de carbone, par exemple choisi parmi les resines phenoliques, 
5 furaniques, epoxy et polyimides, et transformation du precurseur. 

La densification de la preforme par infiltration chimique en phase 
vapeur permet d'obtenir une matrice de carbone qui presente la continuite 
necessaire pour eviter une pollution de Installation de production de silicium 
monocristallin par des particules issues des fibres ou d'un coke de resine 

10 forme sur les fibres pour consoSider la preforme. Une matrice de carbone 
obtenue par infiltration chimique en phase vapeur presente aussi une 
meilleure tenue a la corrosion au contact du creuset en quartz a 
temperature elevee. 

Avantageusement, la preforme de bol consolidee est realisee a 

15 partir d'une structure fibreuse formee de fils exempts de traitement de 
surface, tel que, par exemple, une oxydation menagee par voie 
electrochimique ou autre. Les fils sont notamment des fils en carbone. 
L'absence de traitement de surface, generalement prevu sur les fils du 
commerce pour apporter des fonctions de surface favorisant la liaison avec 

20 les matrices organiques, contribue a une meilleure stabilite dimensionnelie 
en evitant Tapparition de contraintes internes lors de ('elaboration du 
materiau composite. 

Selon une autre particularite du procede, tl comporte une etape 
consistant a realiser une etape finale d'inflltration chimique en phase vapeur 

25 apres obturation du passage par le bouchon, celui-ci etant de preference en 
materiau composite thermostructural. L'etape finale d'inflltration peut 
comprendre la formation d'une phase de matrice de nature differente de 
celle precedemment formee lors des etapes de consolidation de la preforme 
de bol et de densification subsequente. Ainsi, dans le cas d'une preforme 

30 densifiee par du carbone, Tetape finale d'inflltration peut consister a deposer 
une phase de matrice ceramique, par exemple en carbure de silicium. Une 
telle phase externe de matrice apporte un protection du materiau composite 
vis-a-vis de I'oxydation. 

Avantageusement, le bol est soumis a un traitement de 

35 purification et stabilisation a haute temperature, de preference a une 
temperature superieure a 2200°C. La purification peut etre realisee sous 
atmosphere de chlore, comme ceia est bien connu pour le graphite. Elle 
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permet d'evacuer des impuretes susceptibles de polluer le silicium dans le 
cas de I'utilisation du bol comme support de creusets contenant du silicium 
pour fabriquer des lingots de silicium monocristallin. Le traitement thermique 
contribue en outre a eviter des variations dimensionnelles lors de la suite du 
5 processus de fabrication. Un tel traitement de purification pourrait etre 
realise au stade de la preforme de bol consolidee. Dans la mesure ou le 
bouchon d'obturation du fond du bol aura subi egalement un traitement de 
purification, la realisation d'une purification apres infiltration chimique en 
phase vapeur peut ne pas etre necessaire. 

10 Selon un mode de realisation du procede, la realisation de la 

preforme consolidee comprend la realisation d'un bobinage filamentaire sur 
une surface d'un mandrin ayant une forme correspondante a celle d'un bol a 
realiser, pour obtenir une preforme de bol, et la formation d'une matrice 
densifiant partiellement la preforme de bol, pour obtenir ladite preforme de 

15 bol consolidee. 

Deux preformes consolidees peuvent etre realisees 
simultanement sur un mandrin ayant une forme correspondant a celle de 
deux parties de pourtour de bol tete-beche, en realisant le bobinage 
filamentaire sur le mandrin, et en tronconnant le bobinage realise, dans sa 

20 partie mediane. 

Selon un autre mode de realisation du procede, la realisation de 
la preforme consolidee comprend le drapage de strates fibreuses sur une 
forme correspondant a la forme du bol et la liaison des strates drapees 
entre elles. Les strates drapees peuvent etre impregnees par un precurseur 

25 du materiau constitutif de la matrice du materiau composite, puis etre 
moulees. 

On peut utiliser des strates presentant une decoupe telle que les 
decoupes alignees des strates superposees forment le passage axial au 
niveau du fond, ou des strates pleines, le passage axial etant forme 
30 posterieurement au drapage des strates. 

Les strates fibreuses peuvent etre liees entre elles par 
aiguilletage ou par couture. 

Selon une particularite de ce deuxieme mode de realisation du 
procede, on utilise d s strates formees de deux nappes unidirectionnelles 
35 superposees, formant par exemple un angle sensiblement egal a 60°, et 
liees entre elles de maniere a former des mailles elementaires deformables. 
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Avantageusement, la realisation de la preforme consolidee 
comprend le drapage de premieres strates fibreuses bidimensionnelles pour 
realiser une preforme comprenant une partie de fond et une partie de 
pourtour et le drapage de secondes strates fibreuses au niveau du fond afin 
5 d'obtenir une partie de fond d'epaisseur plus importante. Cette disposition 
permet un usinage de la partie de fond, par exemple pour y former une 
portee de centrage sur une surface d'appui, sans attaquer les strates 
formant la preforme de la partie de pourtour du bol. 

10 Breve descript i on des dessins 

L'invention sera mieux comprise a la description plus detaillee 
faite ci-apres en reference aux dessins annexes sur lesquels : 

- la figure 1 est une demi-vue en coupe tres schematique 
montrant un bol en materiau composite utilise comme support de creuset 

15 dans une installation de production de lingots de silicium ; 

- la figure 2 est un diagramme montrant des etapes successives 
d'un premier mode de mise en oeuvre d'un precede conforme a Pinvention ; 

- les figures 3A a 3D sont des demi-vues en coupe qui montrent 
les etapes successives de realisation d'un bol en materiau composite selon 

20 le procede de la figure 2 ; 

- la figure 4 est un diagramme montrant des etapes successives 
d'un deuxieme mode de mise en oeuvre d'un procede selon ('invention ; 

- les figures 5A, 5B et 5C sont des vues illustrant une nappe 
bidimensionnelle et bidirectionnelle a mailles deformables utilisable avec le 

25 procede de la figure 4 ; 

-la figure 6 est une vue tres schematique d'un dispositif 
d'aiguillettage en forme pour la mise en oeuvre du procede de la figure 4 ; 

- la figure 7 est une vue tres schematique partielle montrant un 
complement de drapage de strates au niveau d'une partie de fond de bol ; et 

30 - la figure 8 est un diagramme montrant des etapes successives 

d'un troisieme mode de mise en oeuvre d'un procede conforme a l'invention. 

Description detaillee de modes de realisation 

Comme deja indique, le domaine d'application de l'invention est 
35 plus particulierement la realisation de bols en materiau composite 
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thermostructural pour le support de creusets dans des installations de 
production de lingots de silicium monocristallin. 

La figure 1 montre tres schematiquernent un tel bol en materiau 
composite, par exemple en materiau composite C/C t qui supporte un 
5 creuset 5, generalement en quartz. Le bol 1 repose sur un support 
annulaire forme par une bague 2 montee a I'extremite d'un arbre 3 en 
formant avec celui-ci un decrochement 4. Le bol a une partie de fond 1a 
et une partie de pourtour 1b ayant une portion sensiblement cylindrique 
qui se raccorde a la partie de fond par une portion a profil arrondi. La 

10 partie de fond du bol 1 est usinee pour former une portee de centrage 
correspondant au decrochement 4 et une surface d'appui sur la bague 2. 

Apres remplissage du creuset par du silicium, I'ensemble est 
place dans un four et fa temperature dans le four est portee a une valeur 
suffisante pour provoquer la liquefaction du silicium. A cette temperature, 

15 le creuset se ramollit et epouse la forme du bol. Un germe presentant 
I'arrangement cristallin est ensuite amene au contact du bain de silicium 
puis extrait lentement en formant une colonne entre le germe et le bain. 
Un lingot est ainsi tire a faible vitesse, jusqu'a une longueur pouvant etre 
de 1 a 2 m. 

20 Ce procede de fabrication de lingots de silicium est bien connu 

et ne fait pas partie de I'invention, de sorte qu'une description plus 
detaillee n'est pas necessaire. 

Par leur capacite a conserver des bonnes proprietes 
mecaniques et une bonne stabilite dimensionnelle aux temperatures 

25 elevees, les materiaux composites thermostructuraux conviennent 
particulierement pour la realisation de bols destines a cette application. 

Dans la description qui suit, on envisage la realisation de bols 
en materiaux composites C/C a renfort fibreux en fibres de carbone et 
matrice en carbone ou au moins essentiellement en carbone . L'invention 

30 englobe aussi la realisation de bols en materiaux composite de type CMC, 
a renfort fibreux en fibres en ceramique (par exemple en fibres SiC) et a 
matrice egalement ceramique (par exemple egalement en SiC), les 
technologies d'elaboration des CMC etant bien connues. 

Le renfort fibreux est realise a partir de fils t Is que disponibles 

35 dans le commerce mais exempts de traitement de surface habituellement 
prevu pour apporter des fonctions de surface favorisant la liaison avec 
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une matrice organique lorsque ces fils sont utilises pour former des 
materiaux composites de type fibres/resine non destines a des 
applications a des temperatures elevees. L'absence de fonctions de 
surface permet d'eviter des contraintes internes lors du processus de 
5 fabrication du materiau composite avec le procede de I'invention. 

Un premier mode de mise en oeuvre d'un procede de 
fabrication de bol en materiau composite sera maintenant decrit en 
reference aux figures 2 et 3A a 3D. 

Une premiere etape 10 du procede (figure 2) consiste a fournir 
10 un mandrin 12 (figure 3A). Ceiui-ci a une forme correspondant a celle de 
deux parties de pourtour de bols a realiser places tete-beche. A ses 
extremites axiales, le mandrin est complete par des bagues 14 qui 
presentent un evidement annulaire 16 forme dans leur surface exterieure, 
a leur peripherie. 

15 Le mandrin 12 et les bagues 14 sont par exemple metalliques. 

L'ensemble est monte et immobilise axialement sur un axe 18 qui passe a 
travers des passages centraux des bagues 14 et est relie a un moteur 
d'entrainement en rotation (non represents). 

Une deuxieme etape 20 du procede consiste a realiser un 

20 bobinage f ilamentaire sur ie mandrin 1 2. 

Le bobinage 22 est realise au moyen d'un fil pre-impregne par 
un precurseur liquide du carbone, par exemple une resine phenolique. 
Aux extremites axiales du mandrin, le bobinage s'etend jusqu'a realiser un 
bobinage partiel des bagues 14 au niveau des evidements 16. Le 

25 bobinage est poursuivi jusqu'a atteindre I'epaisseur desiree pour les 
preformes correspondant aux parties de pourtours de bols situees tete- 
beche (figure 3B). Les bagues 14 facilrtent I'arret du bobinage filamentaire 
aux extremites axiales de celui-ci. Les bagues 14 pourraient etre realisees 
d'une seule piece avec le mandrin 12. Pour eviter une trop grande 

30 epaisseur de bobinage au niveau des zones d'extremite du mandrin ou le 
diametre decroit relativement fortement, le bobinage peut comporter 
plusieurs chignons 24', 24", .... etages sur des diametres differents. 

Apres bobinage, Tebauche 26 formee par le bobinage 22, et 
supportee par le mandrin 12, est placee en etuve pour realiser la 

35 polymerisation de la resine phenolique impregnant le fil de bobinage 
(etape 30 du procede). 
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A I'etage suivante 40, I'ebauche 26 est tronconnee radialement 
en son milieu pour obtenir deux demi-coques 28 qui sont retirees du 
mandrin 12 (figure 3C), chacune presentant un passage axial 30. 

Chaque demi-coque 28 est alors traitee thermiquement (etape 
5 50) pour realiser une carbonisation de la resine phenolique et obtenir une 
preforme de bol consolidee comprenant un passage axial 30 au niveau du 
fond. La consolidation du bobinage filamentaire consiste en une 
densification par la matrice carbone issue de la transformation de la 
resine phenolique. On obtient une preforme partiellement densifiee, c'est- 

10 a-dire presentant une porosite residuelle accessible, tout en ayant une 
tenue suffisante pour etre manipulee. 

Ensuite, la preforme de bol purifiee est placee dans une 
enceinte pour subir une etape de densification chimique en phase de 
vapeur (etape 60 du procede). La densification est realisee pour combler 

15 au moins partiellement la porosite residuelle de la preforme consolidee 
par du carbone pyrolytique. Celui-ci est obtenu de facon bien connue en 
soi a partir d'une phase gazeuse contenant un hydrocarbure, tel que du 
methane ou gaz naturel, constituant le precurseur du carbone. 

Plusieurs preformes de bol peuvent etre densifiees 

20 simultanement a I'interieur d'une meme enceinte. A cet effet, les 
preformes sont disposees les unes au-dessus des autres, en etant 
alignees axialement et en menageant entre elles des intervalles dans 
lesquels la phase gazeuse peut circuler. Un procede d'infiltration chimique 
en phase vapeur avec flux dirige de la phase gazeuse, tel que decrit dans 

25 le brevet US 5 904 957, peut etre utilise. 

L'etape 60 d'infiltration chimique en phase vapeur contribue 
non seulement a completer la densification de la preforme, mais aussi a 
former une matrice continue ayant une microstructure controlee et 
capable de bloquer au sein du materiau d'eventuelles particules de 

30 carbone des fibres ou grains de coke de resine de consolidation, de sorte 
qu'une pollution eventuelle par ces particules ou grains lors de I'utilisation 
du bol est evitee. Par rapport a une matrice carbone obtenue par voie 
liquide, la matrice carbone obtenue par infiltration chimique en phase 
vapeur presente en outre une meilleure tenue a la corrosion au contact 

35 d'un creuset en quartz a temperature elevee. 
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L'etape suivante 70 du procede consiste a realiser un usinage 
dans la partie de fond du bol afin d'y fixer un bouchon 34 pour obturer le 
passage 30 (figure 3D). Dans I'exemple illustre, le bouchon 34 est realise 
en deux pieces 35, 37 par exemple en materiau composite C/C 
5 (etape 80), ayant subi si necessaire une etape de purification du carbone. 
La piece 35 a une forme de coupelle ayant un pourtour en forme de levre 
35a s'appuyant sur le rebord du passage 30, du cote interieur du bol 
tandis que la piece 37, egalement en forme de coupelle a un rebord 37a 
s'appuyant sur le rebord du passage 30 du cote exterieur. La liaison entre 

1 0 ies pieces 35 et 37 peut etre realisee par vissage, la piece 35 presentant 
une partie centrale en saillie qui est vissee dans un logement de la piece 
37. Les pieces 35 et 37 enserrent le rebord 30a de I'ouverture 30. Les 
pieces 35 et 37 constitutives du 34 en materiau composite C/C peuvent 
etre realisees par tout procede connu. Par exemple, des preformes sont 

15 formees par superposition de strates bidimensionnelles en forme de 
disques en fibres de carbone. Les strates, par exemple en tissu, sont liees 
entre elles par aiguilletage ou par couture. Une densification par une 
matrice en carbone est ensuite realisee par une voie liquide ou par 
infiltration chimique en phase vapeur. 

20 Apres montage du bouchon 34 (etape 90), une nouvelle etape 

finale 100 de densification d'une phase finale de matrice en carbone 
obtenue par infiltration chimique en phase vapeur peut etre realisee afin 
de parfaire I'assemblage du bouchon 34 avec la partie de fond de la 
preforme 28 et completer la densification de cette derniere. Un bol 36 en 

25 materiau composite C/C est alors obtenu pret a etre utilise, 
eventuellement apres un usinage final de finition de la partie de fond et du 
bouchon 34. 

L'etape suivante 110 du procede consiste a realiser une 
purification du carbone du bol obtenu lorsque, pour I'application 

30 envisagee, le bol a realiser doit etre exempt d'impuretes. 1) en est ainsi 
pour des installations de tirage de silicium monocristallin destine a la 
fabrication de produrts semi-conducteurs, le silicium devant etre 
initialement non contamine par des impuretes. La purification du carbone 
peut etre obtenue par traitement thenmique a une temperature comprise 

35 de preference entre 2200°C et 3000°C, par exemple egale a environ 
2400°C, sous une atmosphere non oxydante, par exemple sous une 
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atmosphere de chlore, et a une pression de preference inferieure a 
100 kPa, par exernple egale a environ 10 kPa. Un tei traitement thermique 
sous chlore est bien connu en soi pour la purification du graphite. Ce 
traitement thermique realise aussi une stabilisation dimensionnelle de la 
5 preforme de bol consolidee. En variante, la purification pourrait etre 
realisee au stade de la preforme de bol consolidee, apres I'etape 50. 
Dans la mesure oil le bouchon 34 aura aussi subi une purification, I'etape 
finale de purification, apres infiltration chimique en phase vapeur, pourra 
etre omise. 

10 Dans le cas ou le bol est destine a recevoir un creuset en 

quartz, il peut etre souhaitable de proteger le bol vis-a-vis d'une erosion 
provoquee par une reaction chimique entre le quartz (Si0 2 ) et le carbone 
du bol a la temperature d'utilisation du creuset. Dans le cas de tirage de 
silicium monocristallin, le creuset est en effet porte a une temperature 

15 d'environ 1600°C a laquelle le quartz se ramollit, flue en epousant la 
forme de bol de support, et a tendance a etre reactif. 

Une protection peut etre obtenue en realtsant I'etape finale 100 
de densification pour former une phase finale externe de matrice en 
carbure de silicium (SiC), par infiltration chimique en phase vapeur. De 

20 facon bien connue en soi, une phase de matrice SiC peut etre obtenue 
par infiltration chimique en phase vapeur a partir d'une phase gazeuse 
contenant un precurseur de SiC tel que le MTS (methyltrichlorosilane). 

En variante, une protection du bol peut etre realisee en 
interposant entre le bol et le creuset un revetement intercalate epousant 

25 la forme du bol, par exernple un revetement en composite C/C obtenu par 
densification d'une preforme fibreuse formee de feutre de carbone. 

Bien que I on ait envisage ci-avant le bobinage d'une ebauche 
permettant de realiser simultanement deux ebauches de bol, il va de soi 
que les ebauches de bol pourront etre fabriquees individuellement. 

30 Un deuxieme mode de mise en oeuvre d'un procede selon 

Pinvention sera maintenant decrit en reference aux figures 4 a 7. 

Une premiere etape 101 du procede consiste a fournir des 
strates bidimensionnelles deformables aptes a realiser sans decoupes et 
sans plis une preforme fibreus de bol par drapage sur une forme. 
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Un exemple de strates 102 corwenant a cet effet est illustre par 
les figures 5A a 5C. De telles strates sont connues et decrites dans le 
document WO 98/44182 de la demanderesse. 

Chaque strate 102 est formee de deux nappes de fils en 
5 carbone unidirectionnelles superposees et liees entre elles de facon a 
former des mailles elementaires deformables. On utilise pour les nappes 
constituant la strate 102 des fils en carbone depourvus de fonctions de 
surface. La liaisons des deux nappes de fils entre elles peut etre obtenue 
par tricotage ou couture au moyen d'un fil passant d'une face a I'autre de 

10 ia strate. Dans "exempie iiiustre, la liaison des nappes est realisee par 
tricotage au moyen d'un fil 106. 

Les figures 5A et 5B montrent les faces endroit et en vers de la 
strate 102, tandis que la figure 5C montre de facon detaillee le point de 
tricot 108 utilise. Le point 108 forme des boucles 108a entrelacees, 

15 allongees dans une direction longitudinale de la strate 102 en formant 
plusieurs rangees paralleles, et des trajets en V ou en zig-zag 108b qui 
relient les boucles entre rangees voisines. La strate 102 est situee entre 
les trajets 108b situes sur la face endroit (figure 5A) et les boucles 108a 
situees sur la face envers (figure 5B), donnant au tricot Tapparence d un 

20 point zig-zag sur une face et d*un point chainette sur I'autre face. Le point 
de tricot englobe plusieurs fils de chaque nappe unidirectionnelle selon la 
jauge choisie pour le dispositif de tricotage. 

Les points de liaison entre les trajets 108b en zig-zag et les 
boucles 108a, tels que les points A,B,C,D de la figure 5C, definissent les 

25 sommets de mailles elementaires deformables. Dans ce cas, sont 
deformables a la fois les mailles definies par le point tricot et les mailles 
definies par des points de croisement entre fils des nappes, lesquels 
points de croisement torment des parallelogrammes deformables. 

Le fil de tricot utilise 106 peut etre un fil de carbone, ou un fil en 

30 materiau fugitif, c'est-a-dire en un materiau susceptible d'etre elimine par 
dissolution ou par la chaleur, sans laisser de residu, a un stade ulterieur 
de la fabrication du bol composite. Un exemple de fil fugitif est un fil en 
PVA (alcool polyvinylique) soluble dans I'eau. 

A Petape suivante 1 1 1 du procede, les strates 102 sont drapees 

35 sur une forme ayant une forme correspondant a celle du bol a realiser. Le 
drapage peut etre realise manuellement. 
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Grace a la deformabilite des mailles des strates 102 et au 
mode de drapage utilise, on peut donner aux strates 102 superposees la 
forme desiree sans formation de plis ou surepaisseurs. 

Par rapport a une technique consistant a former des decoupes 
5 dans des strates bidimensionnelles insuffisamment deformables, par 
exemple des decoupes en forme de petales, pour leur permettre 
d'epouser la forme voulue sans plis ou surepaisseurs, Tutilisation des 
strates 102 a mailles deformables presente les avantages d'une plus 
grande facilite de drapage et de la preservation de I'integrite de la 

10 structure des strates. Ce dernier point est particulierement important pour 
les proprietes mecaniques du bol finalement realise. 

Les strates 102 sont empilees jusqu'a atteindre Tepaisseur 
desiree pour la preforme de la partie de pourtour du bol et sont liees entre 
elles par aiguilletage (etape 120). 

1 5 L'aiguilletage peut etre realise apres le drapage des strates ou 

au fur et a mesure du drapage, par exemple en aiguilietant chaque 
nouvelle strate drapee. 

On utilise par exemple une installation d'aiguilletage telle que 
decrite dans le brevet US 5 226 217 de la demanderesse. Comme montre 

20 tres schematiquement par la figure 6, une telle installation comprend une 
table 121 supportant une forme 112, un robot 122 avec son unite de 
commande 124 reliee a une console d'operateur 126 et une tete 
d'aiguilletage 128 fixee a I'extremite du bras 131 du robot 122. Le bras 
131 est a son autre extremite, articule autour d'un axe vertical sur un 

25 support 132 mobile verticalement. Au voisinage de la tete d'aiguilletage, le 
bras 130 comprend une articulation multiple 134. 

La tete d'aiguilletage 128 possede ainsi les degres de liberie 
necessaires pour etre amenee dans la position voulue et avec I'orientation 
voulue pour aiguilleter des strates drapees sur la forme 112 suivant des 

30 trajectoires preetabiies et une direction d'incidence predeterminee, 
generalement normale aux strates. 

La forme 112 est munie d'un revetement d'embase, par 
exemple un feutre dans lequel les aiguilles de la tete 128 peuvent 
penetrer sans dommage. 

35 La tete d'aiguilletage 128 est munie d'une plaque d'appui 128a 

presentant des perforations pour le passage des aiguilles. La plaque 
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d'appui est rappelee elastiquement pour permettre d'exercer sur les 
strates en cours d'aiguilletage une pression contrdlee. 

La preforme 142 constitute par les strates 102 drapees et 
aiguilletees est avantageusement completee par drapage de strates 
5 supplementaires (etape 130) ayant des dimensions limitees a celles de la 
partie de fond d'un bol a realises 

Comme le montre la figure 7, les strates supplementaires 104, 
qui peuvent etre de meme nature que les strates 102, sont drapees sur le 
fond de la preforme 142 jusqu'a atteindre une epaisseur suffisante pour 
10 obtenir une partie de fond de boi pouvant etre usinee pour former une 
face d'appui et une portee de centrage. 

Les strates 104 sont liees entre elles et aux strates 102 par 
aiguilletage. On utilise a cet effet une installation d'aiguilletage telle que 
decrite ci-avant. 

15 La preforme fibreuse obtenue 144 est ensuite placee dans un 

moule 146 et impregnee par un precurseur liquide de carbone (etape 
140). L'impregnation est realisee par exemple par une resine phenolique. 

Apres polymerisation de la resine dans le moule, la preforme 
est retiree du moule et soumise a un traitement thermique pour carboniser 

20 la resine (etape 150). 

La preforme de bol consolidee 148 ainsi obtenue est usinee 
pour former un passage axial 152 au niveau du fond (etape 160). On 
notera que le passage axial peut en variante etre forme sur la preforme 
144 avant impregnation par la resine ou immediatement apres 

25 polymerisation de la resine. A la place de strates pleines, on pourrait aussi 
utilise des strates 102 et 104 presentant des decoupes definissant le 
passage axial 1 52 dans les strates assemblees. 

Des etapes 170 de densification par infiltration chimique en 
phase vapeur, 180 d'usinage de finition, 190 de realisation d'un bouchon, 

30 200 de mise en place d'un bouchon dans la partie de fond, et 210 de 
densification finale par infiltration chimique en phase vapeur sont ensuite 
realisees, ces etapes etant similaires aux etapes 60, 70, 80, 90 et 100, 
respectivement, du procede de la figure 2. Un traitement thermique a 
haute temperature de purification et stabilisation dimensionnelle (etape 

35 220) est ensuit realise, similaire au traitement realise a Tetap 60 du 
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procede de la figure 2. Un usinage final de finition de la partie de fond 
peut ensuite etre eventuellement realise. 

L'usinage realise a I'etape 180 est effectue sur une partie de 
fond du bol dont le renfort est forme par les strates 104. Cet usinage est 
5 done realise sur une partie a renfort fibreux tridimensionnel et n'affecte 
pas lintegrite des strates 102 qui constituent le renfort de la partie de 
pourtour de bol. Les proprietes mecaniques du bol ne sont done pas 
affectees. 

Un troisieme mode de mise en oeuvre de I'invention est montre 
10 par la figure 8. II ne se distingue de celui de la figure 4 que par la facon de 
iier entre elles les strates 102 et 104 aux etapes 120' et 130', les autres 
etapes 1 01 , 1 1 1 et 140 a 220 etant identiques. 

A I'etape 120', la liaison des strates 102 entre elles est realisee 
par couture au moyen d un fil 202 traversant Tensemble des strates 102 
15 drapees. Un fil similaire 204 est utilise a I'etape 130' pour Iier les strates 
104 entre elles et avec ies strates 102, le fil 104 traversant i'ensemble des 
strates 104et 102. 

Les fils 202 et 204 peuvent etre des fils en carbone similaires a 
ceux utilises pour former les strates 102 et 104. En variante, on pourra 
20 utiliser des fils en materiau fugitif, e'est-a-dire en un materiau susceptible 
d'etre elimine par dissolution ou par la chaleur a un stade ulterieur 
d'elaboration du bol. 

En variante, on notera qu'il est possible de realiser une liaison 
des strates 102 par couture, et une liaison des strates 104 entre elles et 
25 avec les strates 102 par aiguilletage, comme a I'etape 130 de la figure 4. 
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REVENPICATIONS 



1 . Procede de fabrication d'un bol en materiau composite 
thermostructural forme d'un renfort fibreux densifie par une matrice, 

5 caracterise en ce qu'il comprend les etapes qui consistent a : 

- realiser une preforme de bol (28 ;148) presentant un passage 
axial (30 ;152) au niveau du fond, 

- densifier ia preforme de bol par infiltration chimique en phase 

vapeur, et 

10 - obturer te passage par un bouchon (34). 

2. Procede selon la revendication 1 , caracterise en ce que Ton 
realise une preforme de bol consolidee avant infiltration chimique en 
phase vapeur. 

3. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 et 2, 
15 caracterise en ce que la preforme de bol (28 ;148) est consolidee par 

impregnation d'une structure fibreuse par un precurseur dudit materiau 
constitutif de la matrice et transformation du precurseur par traitement 
thermique. 

4. Procede selon la revendication 3, caracterise en ce que la 
20 preforme de bol (28 ; 148) est consolidee par impregnation de la structure 

fibreuse par un precurseur de carbone et transformation du precurseur. 

5. Procede selon la revendication 4, caracterise en ce que le 
precurseur de carbone est choisi parmi les resines phenoliques, 
furaniques, epoxy et polyimides. 

25 6. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 3. 

caracterise en ce que la preforme de bol est realisee a partir d'une 
structure fibreuse (22 ; 144) formee de fils exempts de traitement de 
surface apportant des fonctions de surface. 

7. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 4, 
30 caracterise en ce que la preforme de bol est realisee a partir d'une 

structure fibreuse (22 ; 144) formee de fils en carbone. 

8. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 7, 
caracterise en ce que le bol est soumis a un traitement de purification et 
stabilisation a haute temperature. 
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9. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 7, 
caracterise en ce qu'un traitement de purification et stabilisation a haute 
temperature est realise a un stade de preforme de bol consolidee. 

10. Procede selon Tune quelconque des revendications 8 et 9, 
5 caracterise en ce que le traitement de purification et stabilisation est 

realise a une temperature superieure a 2200°C. 

11. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 10, 
caracterise en ce que la densification de la preforme de bol est realisee 
par formation d'une matrice en carbone. 

10 12. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a11, 

caracterise en ce que le bouchon (34) est realise en deux parties (35,37) 
assemblies Tune a I'autre en enserrant le rebord du passage axial de la 
preforme. 

13. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 12, 
15 caracterise en ce que le passage (30) est obture par un bouchon (34) en 

materiau composite thermostructural. 

14. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 13, 
caracterise en ce qu'il comporte une etape consistant a realiser une etape 
finale d'infiltration chimique en phase vapeur apres obturation du passage 

20 (30) par le bouchon (34). 

15. Procede selon la revendication 14, caracterise en ce que 
I'etape finale d'infiltration chimique en phase vapeur comprend la 
formation d'une phase de matrice ceramique. 

16. Procede selon la revendication 15, caracterise en ce que la 
25 phase de matrice ceramique est en carbure de siiicium. 

17. Proc6d6 selon Tune quelconque des revendications 1 a 16, 
caracterise en ce que la preforme de bol est realisee par bobinage d'un fil 
impregne par un precurseur dudit materiau constitutif de la matrice. 

18. Procede selon la revendication 17, caracterise en ce que 
30 Ton realise simultanement deux preformes consolidees, en realisant le 

bobinage sur un mandrin (12) ayant une forme correspondant a celle de 
deux parties de pourtour de bol tete-beche, et en tron^onnant le bobinage 
realise (22), dans sa partie mediane. 

19. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 16, 
35 caracterise en ce que la realisation de la preforme consolidee comprend 

le drapage de strates fibreuses bidimensionnelles (102,104) sur une 
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forme (112) correspondant a la forme du bol et la liaison des strates 
drapees entre elles. 

20. Procede selon la revendication 19, caracterise en ce que 
Ton irnpregne les strates fibreuses drap6es (102,104) par un precurseur 

5 dudit materiau constitutif de la matrice. 

21. Procede selon Tune quelconque des revendications 19 et 
20, caracterise en ce que les strates fibreuses (102,104) drapees et 
impregnees sont moulees. 

22. Procede selon Tune quelconque des revendications 19 a 
10 21, caracterise en ce que le passage axial (152) est forme 

posterieurement au drapage des strates fibreuses. 

23. Procede selon Tune quelconque des revendications 19 a 

22, caracterise en ce que la realisation de la preforme consolidee 
comprend le drapage de premieres strates fibreuses bidimensionnelles 

15 (102) pour reaiiser une preforme comprenant une partie de fond et une 
partie de pourtour et le drapage de secondes strates fibreuses (104) au 
niveau du fond afin d'obtenir une partie de fond d'epaisseur plus grande. 

24. Procede selon Tune quelconque des revendications 19 a 

23, caracterise en ce que les strates drapees sont liees entre elles par 
20 aiguilletage. 

25. Procede selon rune quelconque des revendications 19 a 
23, caracterise en ce que les strates drapees sont liees entres elles par 
couture. 

26. Procede selon Tune quelconque des revendications 19 a 
25 25, caracterise en ce que Con utilise des strates bidirectionnelles (102) a 

mailles deformables. 

27. Procede selon la revendication 26, caracterise en ce que 
Ton utilise des strates (102) formees de deux nappes unidirectionneHes 
superposees liees entre elles de maniere a former des mailles 

30 elementaires deformables. 

28. Procede selon la revendication 27, caracterise en ce que 
Ton utilise des strates formees de deux nappes unidirectionneHes dont les 
directions forment entre elles un angle sensiblement egal a 60°. 

29. Proc 'de selon Tune quelconque des revendications 1 a 28, 
35 caracterise en ce que plusieurs preformes de bol consolidees sont 

densifiees simultanement par infiltration chimique en phase vapeur. 
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